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5,1098 Grin. desselben essigsauren Kalks lieferten ein I)estillat, 
zu dessen Siittignng, naeh Umreehnung yore Theil auf's Ganze~ 408 CC. 
Normalnatronlauge erfordert wurden, entspreehend 3,2232 Grin. oder 
63,08 Proc. Der rohe essigsaure Kalk enthielt somit im Mittel 
62,85 Proc. 
Ueber die Bestimmung desJodgehaltes in den Jodlaugen 
der Anilinfarb enfabriken. 
Von 
Demselben. 
Bei Darstellung mancher Anilinfarben fallen Laugen ab, welehe 
betrlichtliehe Mengen yon Jodalkalimetallen, daneben essigsaure, ar- 
senigsaure, arsensaure etc. Alkalien, auch Jod in organischen Yer- 
bindungen enthalten. Diese Laugen oder die dureh Abdampfung der- 
selben erhaltenen Rt~ckst~inde w rden verkauft und nach ihrem Jodge- 
halt bezahlt. 
Zur Bestimmung des Jodgehaltes empfiehlt sieh folgendes Verfahren 
als genau und raseh zum Ziele ffihrend. Man verdampft 10 Grin. 
der Lauge unter Zusatz you 2 Grin. eoncentrirter Kalitauge yon 
etwa 1,27 spec. Gew. in einer kleinen Porzellan-, Silber- oder Eiseu- 
schale zur Trockne und erhitzt den Rfiekstand m~ssig bis zur Zer- 
stSrung aller organisehen Substanzen. Da hierbei Kakodyloxyd in be- 
tr~ehtlicher genge entweieht, so muss alas Gliihen unter einem guten 
Dunstabzuge oder im Freien vorgenommen werden. Den erkalteten 
Rfickstand erschSpft man mit siedendem Wasser, bringt das Filtrat 
auf 250 CC., gibt 20 CC. des gut gemisehten in eine StSpselflasch% 
verd~Jnnt mit Wasser, s~uert mit verd~nnter Sehwefels~iure an, ftigt 
6 -  8 Tropfen einer AuflSsung yon Unt~rsalpeters~ture in Schwefel- 
s~iurehydrat zu und schiittelt mit reinem Sehwefelkohlenstoff. Den 
violett gef~rbten Schwefelkohlenstoff trennt man durch Abgiessen dutch 
ein Filter yon der sauren w~issrigen F10ssigkeit und w~scht ihn durch 
Scht~tteln mit erneuerten Mengen yon Wasser und Abgiessen dutch 
das Filter aus~ bis die Fliissigkeit nieht mehr sauer reagirt. Schliess- 
lieh setzt man zu dem mit Wasser Obersehiehteten, i  der St~pselflasche 
befindlichen jodhaltigen Sehwefelkohlenstoff aus der B~rette so lange 
in den Jodlaugea der Anilinfarbenfabriken. 319 
titrirte' LSsung yon unterschwefligsaurem Natron (deren Wirkungswerth 
mit Halle einer JodlSsung yon bekanntem Gehalte festgestellt ist) his 
bei starkem Umsch~itteln die Violettf.~rbung des Schwefell~ohlenstoffs 
eben verschwunden ist. Aus tier verbrauchten Menge des unterschwef- 
ligsauren Iqatrons berechnet man alsdann die Quantit~t des Jods. - -  
Die yon dem jodhaltigen Schwefelkohlenstoff getrennte saure Flassigkeit 
praft man der Sicherheit halber durch Schatteln mit etwas Schwefel- 
kohlenstoff unter Zufagen yon einigen weiteren Tropfen der LSsung 
yon Untersalpeters~ure in Schwefels~urehydrat, ob darin keine Jod- 
wasserstoffs~ure mehr enthalten ist. - -  Die Methode der Jodbestim- 
mung ist, wie man erkennt, dieselbo, welche ~ch in der 5. Auflage meiner 
Anleitung zur quantitativen Analyse S. 541 angegeben h~be. Sie ist 
far Zwecke, wie der vorliegende; sehr empfehlenswerth. 
Bei dieser Pr~ifung kommt noch eine Frage in Betracht, welche 
auch im Hinblick auf andere analytische Arbeiten, bei denen ffodbe- 
stimmungen vorzunehmen sind, yon Wichtigkeit ist. Es handelt sich 
n~mlich darum, ob beim Gl~hen eines solchen Salzrackstandes his zur 
ZerstSrung der organischen Subst~tnzen unter den angegebenen Um- 
st~tnden sich kein Jod verflachtigen kSnne. 
Aus den Versuchen Uba ld in i ' s , )  ist bekannt~ dass viele neu- 
trale Alkalisalze Jodkalium beim Glahen unter Austreiben yon Jod 
partiell zersetzen und dass einige del-selben, z. B. Kochsalz~ diese 
Wirkung schon bei schwacher Hitze aus~ben. Diesem Jodverluste 
wird aber dutch Zusatz yon ~bersch~ssigem Kalihydrat vollkommen 
vorgebeugt, daher dessert Zusatz beim Abdampfen der Lauge und beim 
gelinden Gl~hen des R~ckstandes, abgesehen yon anderen Gr~nden, 
schon aus diesem einen unerl~tsslich nSthig ~st. 
Dass ~berschassiges Kalihydrat der zersetzenden Wirkung der A1- 
kalisalze beim Glahen bis zur ZcrstSrung beigemischter organischer 
Subst~nzen i  der That ganz und gar vorbeugt, wie diess a priori zu 
erwarten war, ergibt sich aus den folgenden Versuchen, die ich ange- 
stellt babe: um reich fiber die Frage zu belehren. 
Es dienten zu denselben: 
a) eine LSsung yon Jodkalium, im Liter 0,3 Grin. Jodkalium 
enthaltend ; 
b) eine LSsung yon Chlorkalium~ in 10 Th. 1 Th. Chlorkalium 
enthaltend ; 
*) Compt. rend. 49. 306; Journ. f. prakt. Chem. 84~. 191. 
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c) eine LSsung yon weissem Zucker, in 100 Th. 1 Th. Zucker 
enthaltend. 
1. 50 CC. der 5odkaliumliisung warden mit einer Aufliisung yon 
Untersalpeters~ure in Schwefets~urehydrat versetzt, alas ausgeschiedene 
Jod mit Schwefelkohlenstoff aufgenommen and nach dem Auswaschen 
des jodhaltigen SchwefeIkohlenstoffs eine Aufl~isung voa unterschweflig- 
saurem Natron zugeftigt bis eben zur Entf'~rbung. Man verbrauchte 
11120 CC. 
2. 50 CC.. der Jodkaliuml~isung, 10 CC. der ChlorkaliumlSsnng 
and 10 CC. tier Zuckerliisung warden zur Trockne gebracht, der Rtick- 
stand gelinde, aber doch bis zur vollst~ndigen ZerstSrung des Zuckers 
erhitzt und in dem farblosen w~ssrigen Auszuge des Riickstandes das 
Jod bestimmt. Man verbrauchte nur 10,2 und bei einem zweiten, auf 
ganz gleiche Weise ausgeft~hrten Versuche 10,3 CC. 
3. Der in 2. beschriebene V rsuch wurde unter Zusatz yon 2 and 
unter Zusatz yon 10 Tropfen concentrirter Kalilauge wiederholt. Man 
gebrauchte j tzt 11~15 und 11105 CC. der LSsung yon unterschwefiig- 
saurem Natron. Wi~hrend somit die unter 2. mitgetheitten Versuche 
einen 5{indergehalt yon Jod ira Verh~ltniss 112 : 102,5 oder yon 100 : 
91,5 ergaben, erwiesen sich die Unterschiede im Jodgehalt zwischen 
den Versuchen unter 3. und 1. als so unbedeutend, ass sie sich schon 
aus der Schwierigkeit, die Zuckerkohle ganz vollstandig auszuwaschen, 
erklaren lassen. 
4. Beim Abdampfen yon 50 CC. der JodkaliumlSsung mit 10 CC. 
der ChlorkaliumlSsung ohne Zuckerzusatz und mi~ssigem Erhitzen des 
Rtickstandes (wie bei 2. ~nd 3.) warden nur sehr geringe Jodvertuste 
beobachtet. Bei einem Versuche verbrauchte man zur Entfarbung des 
jodhaltigen Schwefelkohlenstoffs 11,10, bei einem zweiten 10,85" CC. 
der LOsung des unterschweitigsauren Natrons. Somit erhOht die An- 
wesenheit organischer Substanzen die Gefahr des Jodverlustes, wenn 
Alkalihydrat nicht zugegen ist. 
